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Verfahren zur Herstellung yon Metallseifan 

Dra Erftndung foetrifft sin verbe&sertea Verfahren *ur Her- 
stelfurtg wosaerunldsllcher MetaJlaeifej) von aliphatischen 
MortocarbonaHuren, wobe* die Metatiaeifen eine wesentlich 
verbesaerte FHtrierbarkeit aufweisen. 8ai dam Verfahren 
wird alna kteine Mange einer poly me ran Fettsaure, efner ali- 
phatischen Dicarbonsaure, einer aus dor Ozonisierung von 
Oleinsfiura erhaltenen Nebenprodukt-Saure oder einar ali- 
phaitiachen. cycloaltphatischen Oder aromattschen Polycar- 
bonaaure oder ein Anhydrtd hiervon, dar aliphatischen Mo- 
nocarbonsfiure zugesetit 
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16 Verfahren zur Herstellung von Metallseifen 



Patentanspruche 



Cl - } Verfahren zur Herstellung einer wasserunloslichen 
Metallseif e einer aliphatischen MonocarbonsSure oder einer 
Mischung aliphatischer Monocarbonsauren mit etwa 5 bis 26 
25 Kohlenstof fatornen nach dem Ausf Sllungsverf ahren , dadurch 
gekennzeichnet , daft man der aliphatischen 
MonocarbonsSure 

a) 1 ,25 bis 12 Gew . -% einer, aus der Polymerisation unge- 
30 sSttigter c -j 2 _ 26 -Monocarbons&uren erhaltenen , polymeren 

Pettsaure oder 

b) 1,25 bis 12 Gew • -% einer C ,j ^^-aliphatischen Dicarbon- 
sSure oder 

c) 3 bis 25 Gew . -% einer , durch die Qzonisierung von Olein- 
36 saure erhaltenen Nebenprodukt-Saure oder 

d) 0,1 bis 10 Gew mindestens einer der folgenden Poly- 
carbonsSuren: 
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(1) aliphatische Polycarbonsauren mit 2 bis 10 
Koftlenstof f atomen , 

(2) PolyacrylsSure , 

(3) cycloaliphatische Polycarbonsauren mit 5 bis 20 
Kohlenstof fat omen oder 

(4) aromatische Polycarbonsauren mit 8 bis 20 Kohlen- 
stof fatomen oder Anhydride dieser Sauren, 
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30 



'26 



zusetzt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch g e k e n n - 
z e i c h n e t , daft die aliphatische MonocarbonsSure 
aus tierisehen Fetten oder tflen oder pf lanzlichen 01 en 
s taznmt * 

3* Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch g e k e n n~ 
zeichnet , daft* die wasserunlSsliche Metallseif e 
eine Seife von Magnesium, Calcium, Strontium, Barium, 
Aluminium, Eisen, Kobalt , Nickel , Kupf er , Zink, Cadmium 
oder Blei ist . 

4 Verfahren nach Anspruch 3, dadurch g e k e n n - 
a eic-h net, daft die wasserunl6aliche Metallseif e , 
Calciums tear at oder die Caleiumseif e einer FettsSuremisehung , 
die vorwiegend Stearinsaure enthfilt , 1st. 



5 . Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4 , dadurch 
30 gekennzeichnet , daft (a) eine aus OleinsSure , 

Linolsaure oder Mischungen hiervon stamraehde polymere Fett- 
s&ure ist und 65 % oder mehr C^g-Dimersaure enthalt und 
wobei die polymere FettsSure in einer Menge von 1,5 bis 
7 , 5 % , bezogen auf den gesamten SSureeinsatz , eingesetzt 
35 wird. 

6 , Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4 r dadurch 
gekennzeichn et , daft (b) eine C, 1 _ ^-aliphatische 
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1 Dicarbonsaure ist , wobei die aliphatische Dicarbonsaure 
In einer Menge von 1,5 bis 7,5 %, bezogen auf den gesamten 
SSureeinsatz, eingesetzt wird. 

5 7* Verfahren nach Anspruch 6 , dadurch g e k e n n - 
zeichnet , dafi die aliphatische DicarbonsSure 
DodecandicarbonsSure oder BrassylsSure ist. 

8. Verfahren nach einem der Ansprttehe 1 bis 4 , dadurch 

in 

g.ekennzeichnet, daft (c) eine Nebenprodukt- 
Saure , enthaltend 10 bis 20 Gew C 1 ^^-Dicarbonsauren, 
1st und wobei die Nebenprodukt -SSure in einer Menge von 
5 bis 20 Gew bezogen auf den gesamten Saureeinsatz , - 
eingesetzt wird » 
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30 



9 . Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet, daft die aliphatische Poly- 
carbonsSure (1) eine aliphatische Di-^Tri- oder Tetracar- 
bonsaure, die cycloaliphatische Polycarbonaaure (3) eine 
Di-yfri- oder hShere Carbons^ure von Cyclopropan, Cyclo- 
butan , Cyclopentan oder Cyelohexan iat , und die aromati sche 
Polycarbonaaure (4) zwei oder drei ringsubstituierte 
Carboxylgruppen enfchSlt . 

10. Verfahren nach Anspruch 9 , dadurch g e ke n n - 
zeichnet f dafi (1) eine aliphatische Dicarbonsaure 
rait 6 bis 9 Kohlenstof fatomen , (3) eine cycloaliphatische 
DicarbonsSure mit 7 bis 12 Kohlenstof fatomen und (4) eine 
aromatische Di~ oder Tr icarbonsaure mit 8 bis 12 Kohlen- 
stof fatomen ist • 



11. Verfahren nach Anspruch 9 oder 10, *daft die Polycarbon- 
s&ure in einer Menge von 0,5 bis 5 Gew bezogen auf den 

gg gesamten SSureeinsatz, vorliegt • 

12. Verfahren nach einem der Anspruche 9 bis 11 f dadurch 
g e k e n n zeichnet p daft die Poly ear bonsMure 

* dadurch gekennzeichnet, 
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Adipinaaure, Azelain3aure., Fhthalsaure Oder TrimellitsSure 
ist. . 

13- Verfahren nach einem der AnsprUche 9 bis 11, dadurch 
gekennzeioh.net, daft die PolycarbonsSure Cyclo- 
hexandicarbonsaure Oder eine C^-alkylsubstituierte Cyclo- 
hexandicarbonsaure ist . 
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6 Die Erf indung batrifft ein verbessertes Verf ahren zur 

Herstellung wasserunldslicher Erdalkali- oder Schwermetall- 
salze von Fetts&uren nach dem AusfSllungsverf ahren • 

Erdalkali- und Schwermetallsalze aliphatischer Monocarbon- 
10 sauren , Ublicherweise als Metallseif en bezeichnet , werden 
welt verbreitet in zahlreiehen, kommerziellen Anwendungen 
eingesetzt . Bei spielsw else werden sie als Hitze- und Licht- 
stabilisatoren und Gleitraittel fQr Kunststof f e 9 als Trock- 
nungshilf smittel in Anstrichf arben, als Egalisiermittel 
15 fQr Glasuren und Lacke , als Gleitraittel bei der Metallver- 
arbeitung , als Formf reisetzungsmittel ftir Kautschuk oder 
als Dispergier- und Suspendiermittel verwendet ♦ Einzel- 
heiten dieser und zahlreicher anderer Anwendungen werden 
in S.B- Elliott, in Kapitel 9, THE ALKALINE-EARTH AND . # 
20 HEAVY METAL SOAPS, Reinhold Publishing Corp. (1946) 
beschrieben . 

Metallseif en werden in kommerziellera MaBstab entweder 
nach dem Schmelzverf ahren oder dem Verf ahren dureh doppelte 
26 Umsetzung < Ausf&llung) hergestellt . Beim Schmelzverf ahren 
wird eine FettsSure direkt mit einem geeigneten Metalloxid 
Oder Metallhydroxid bei erhohter Temperatur unter Entfernung 
von Wasser umgesetzt . Nachdem sfimtliehes Reakt ionswasser 
entfernt 1st , wird die geschmolzene Masse gekUhlt und zer- 
kleinert oder vermahlen , ura die endgultige Metallseife zu 
erhalten «. Die nach dem Schmelzverf ahren erhaltenen Metall- 
seif en sind dichte Pulver . Typische Verfahren zur Herstellung 
von Metallseifen durch das Schmelzverf ahren sind in den 
US-Patenten 3 803 188, H 307 027 und 4 316 852 beschrieben. 
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36 



Da das Schmelzverf ahren fur die Herstel lungeiniger Erdalkali- 
oder Schwermetallseif en nicht immer bestens geeignet ist , 
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werden Metallseifen ebenso unter Anwendung . des AusfMllungs- 
bzw „ PSllve^fahrens hergestellt . Bel diesen Verfahren wird 
zuerst das Alkalimetallsalz der Fettsflure durch Zugabe von 
5 Alkalihydroxid zu einer FettsSure hergestellt und danach 
das ISsliche Salz mit einer waasrigen Ldsung des geeigneten 
Erdalkali- oder Schwerraetallsalzes umgesetzt . Die unlOsliche 
Erdalkali- Oder Schwermetallseif e milt aus der Losung aus 
und wird durch Filtration gewonnen , worauf gewaschen und 
jq getrocknet wird,. 

Typische Verfahren zur Herstellung wasserunldslicher Metall- 
seifen 3ind in den US-Patenten 2 4 17 071 , 2 447 064 und 
2 945 051- beschrieben. 

18 Aufgrund der feinen TeilchengrSBe der Metallseif ehprazipitate 
ist das FMllverfahren mit einigen Nachteilen verbunden* 
Sokdnneh sich die Filter verstopfen, wodurch die zxim 
Filtrieren benotigte Zeit und die Notwendigkeit hMufiger 
Filterwechsel bder Reinigungen zunimnit . Ebenso ist das 

20 Waschen des PrSzipitats schwieriger * Dies ftihrt oft zu 
hdheren Alkaliraetallsalzgehalten als erwiinscht , aufgrund 
der unvollstandigen Entfernung der loslichen Alkalimetall- 
salze aus dem PrSzipitat . Ein weiteres Problem besteht in 
der starken WasserzurUckhaltung des Filterkuchens , wodurch 

26 das Trocknen schwierig und teurer wird. 

Es ware von groflera Vorteil, wenn ein Verfahren zur Herstellung 
von Metallseifen nach dem Fall verfahren , rait dem diese und 
andere, typischerweise mit den bekannten Verfahren verbundene 
30 Probleme , aberwunden werden konnten , zur Verf ttgung stSnde . 
Noeh erstrebenswerter ware es, wenn die bei einem solchen 
Verfahren erhaltenen Metallseifen Produkte mit feiner Teil- 
chengrSBe und guter Farbe darstellten . 

35 V5Ilig unerwartet hat sich nun gezeigt , daS mit Hilfe des 
erfindungsgeraaaen „ verbesserten Verfahrens zur Herstellung 
von Erdalkali- und Schwermetallseif en aliphat ischer Mono- 
carbonsauren nach dem FSllver fahren t die bislang mit der 
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Gewiimung des Produktes verbundenen Probleme auf ein Mini- 
mum herabgesetzt warden k5nnen - 

Hit Hilfe des erf indungsgeinafien Verfahrens werden bedeutend 
verbesserte Filtratlonsgeschwindigkeiten erhalten «, Somit 
warden eine erh5hte Durchgangsleistung and verringerte Pro- 
duktionskasten verwirklieht * Als ein Ergebnis der Ver- 
besserung hinsichtlich der Filtrierbarkeit der Metallseifen 
ist es mSglich, die Produkte rait grofierer Wirksamkeit zu 
waschen, so dafi wesentlich geringere Alkalimetallsalzge- 
halte in einfacherer Weise zu verwirklichen sind, Weiter- 
hin hat sich gezeigt f daft die nach dem Filtrieren erhaltenen 
MetallseiFen weniger Wasser enthalten . Dies erleichtert 
das Trocknen und ergibt eine wesentliche Verminderung hin- 
sichtlich der Energieanf orderung 



20 



Gegenstand der vorliegenden Erf indung ist ein Verfahren 
zur Herstellung einer wasserunl5slichen Metallseife einer 
aliphatischen Monocarbonsaure oder einer Mischung ali- 
phatischer Monocarbonsauren mit etwa 5 bis 26 Kohlenstoff- 
atomen nach dera FSllverfahr en , das dadurch gekennzeiehnet 
ist, dafi man der aliphatischen MonocarbonsSure 1 ( 25 bis 
12 Gew.-% einer aus der Polymerisation unges&ttigter 

25 C i2-26~ Monocarbonsauren erhaltenen » polymeren Fettsaure 

oder 1,25 bis 12 Gew . -% einer C 1 1 ^-aliphatischen Dicarbon- 
sMure oder 3 bis 25 Gew.^% einer durch die Ozohisierung 
von OleinsSure erhaltenen Nebenprodukt-Saure oder 0,01 bis 
10 Gew„-% mindestens einer der folgenden Polycarbonsauren : 

30 (D aliphatische Polycarbonsauren mit 2 bis 10 Kohlenstoff atomen , 
(2) PolyacrylsSure, (3) cycloaliphatische Polycarbonsauren 
mit 5 bis 20 Kohlenstoff atomen oder (4) aromatische Poly- 
carbonsauren rait 8 bis 20 Kohlenstoff at omen oder Anhydride 
dieser SSuren f zusetzt . 



38 



Das erf indungsgemSBe Verfahren eignet sich zur Herstellung 
wasserunlSslicher Metallseifen von aliphatischen Monocar- 
bonsSuren mit 5 bis 26 Kohlenstoff atomen , einschlieSlich 
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gesSttlgten. und ungesMttigten FettsMuren, verzweigt- und 
geradkettigen Fettsauren und Hydraxy-substituierten Fett- 
sMuren. Gemischte FettsSuren, die aus natiirlichen Fetten 
und 5len stammen, aind besonders geeignet « Zwar eignet sioh 
das erfindungsgemafie Verfahren besonders zur Heratellung 
der Magnesium-, Calcium-, Zink- und Aluminiumseif en , es 
kann jedoch ebenso vorteilhaft zur Heratellung von Strontium-, 
Barium-, Eisen-, Kobalt-, Nickel-, Kupfer-, Cadmium- oder 
Bleiseif en verwendet werden ♦ 

10 

Urn die erwahnten, verbesserten Ergebnisse zu erhalten, 
werden 1,25 bis zu . 12 Gew--% einer polymeren Fettsaure 
oder einer C^ ^^^-aliphatischen DicarbonsSure oder 0,1 
15 bis zu etwa 10 einer Polycarbonsaure der aliphatischen 

Monocarbonsaure zugesetzt „ Geeignete Polycarbonsauren um- 
fassen aliphatische t cycloaliphatische oder aromatische 
Di-, Tri- oder hShere Carbonsauren . 

Aliphatische Diqarbonsauren mit etwa 6 bis 9 Kohlenstoff- 
2o atomeY1 sind besonders vorteilhaft f insbesondere wenn dlese 
0,25 bis 5 % des gesamten S&ureeinsatzes ausraaehen- Bel 
einer Ausf iihrungsf orm der Erfindung werden vorteilhaf ter~ 
weise 3 bis 25 % Nebenprodukt-SSuren , die aus der Ozonisierung 
von OleinsS'ure erhalten werden und typischerweise 10 bis 
25 20 % C 1 l ^ 1l| -PiearbOnsaureii enthalten, eingesetzt „ Das Ver- 
fahren wird gt-smSfi herkomml ichen Ausf allungs(doppelte Um- 
setzung) -Verfahren durchgefiihrt , mit Ausnahme der Zugabe 
der erwahnben SSuren zu der aliphatischen Monocarbonsaure «, ; 
Die angewandten Bedingungen und Vorr ichtungen kdnnen gemMft 
30 bekannten Gesioh tspunkten variiert werden. 

Das erf indungsgeraafte Verfahren stellt eine Verbesserung 
bei der Heratellung wasaerunlfislicher Metallseifen von 
Fettsa*uren nach dem Fallver fahren dar. 
35 Das Verfahren eignet sich zur Heratellung von Metallseifen 

aliphatischer Monocarbonsauren rait etwa 5 bis 26r Kohlenstof f- 
atomen, vorzugsweise etwa 8 bis 22 Kohlenstof fa tomen . 

Solche Sauren urafassen CaprylsMure, Pelargonsaure , Caprin- : 
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1 sSure , LaurinsSure, Myristinsaure , Palmitinsaure , Stearin- 
sSure f Arachinsaure f Behens&ure f LignoeerinsSure und dgl - 
Oder Mischungen hiervon . Weiterhin k5nnen neben der ge- 
eigneten Herstellung von Metallseif en gesattigter Fett- 

5 sauren ebenso ungesSttigte MonocarbonsSuren f wie etwa 

OleinsSure, LinolsSure und dgl . gemafi dem erf indungsgeniS&en 
Verfahren ebenso in vorteilhaf ter Weise eingesetzt und in 
geeignete Metallseif en uberfuhrt vrerden - 
Ebenso konnen gesattigte oder ungesat tigte f verzweigt- 
10 oder geradkettige aliphatische Monocarbonsauren , die aus 
der synthetiachen Herstellung, etwa durch Oxidationsver- 
fahren, sbammen , eingesetzt warden. Metallseif en von 
Hydroxy-substi tuierten aliphatischen MonocarbonsSuren % 
etwa 12-Hydroxystearins&ure und Rieinolsaure , konnen 
15 ebenso rait Hilfe des erfindungsgemaften Verfahrens in vor- 
teilhaf ter Weise hergestellt werden . 



20 
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Handelsiibliche Fettaauren, die aus tierischen Fetten oder 
tJlen oder Pf lanzenolen starnmen „ werden herkornmlicherweise 
zur Herstellung von Metallseifen verwendet, Diese handels- 
ublichen Fettsauren werden durch Spaltung und Fraktionierun& 
naturlicher Fette und Ole erhalten und sind gewohnlicher- 
weise Mischungen von aliphatischen Monocarbonsauren , wobei 
die Uberwiegenden Sauren etwa 12 bis 18 Kohlenstof fatome 
enthalten* Die Sauren konnen sowohl gesattigte als auch 
ungesSttigte Sauren urafassen . Geeignete handelsiibliche 
Fettsaureprodukte dieser Art starnmen von Talg, Schweinef ett , 
FischSl, SpermSl , Kokosfett , Palm&l, Palmkernfett, ErdnuBol, 
Riibol, * Baurawollsaatol, Sonnenblumenol , SojaSl, Leinol und 
dgl • . Ebenso geeignet sind hydr ierte Arten hiervon, bei~ 
spielsweiae hydrierte Talgf ettsauren und dgl . - 



35 
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Das erfindungsgemS&e Verfahren eigne t sich insbesondere 
zur Herstellung von Metallstearaten oder Metallseifen von 
Fettsauremischungen f die vorwiegend StearinsSure enthalten. 
Wasserunldsliche Seif en von Stearinsaure, beispielsweise 
Calciumstearat f haben zahlreiche Anwendungen in der 
Industrie f so dafi ein verbessertes Verfahren zu deren 
Herstellung sehr erwunscht ist, insbesondere dann y venn 
die nach einera solchen Verfahren hergestellten Metall- 
stearate eine f eine Teilchengrdfte and ausgezeichnete 
Wei Be besitzen - 
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Die hierin beschriebenen , der Monocarbonsaure zuzusetzenden 
SSuren kdnnen vor der Umsetzung, d .h- vor der Bildung des 
wasserl 5s lichen Alkalimetallsalzes , oder nach der Bildung 
des wasser lbs lichen Alkalimetallsalzes f zugesetzt werden , 
wobei ein Alkalimetallsalz jeder dieser SSuren zugegeben 
werden kann • 

Nach dem erf indungsgemSj&en Verfahren werden den oben 
genannten aliphat ischen Monocarbonsauren von 0,1 bis zu 
etwa 10 Gew einer PolycarbonsMure eingear beitet , wobei 
bei einer bevorzugteren Ausf Qhrungsf orra der Erf indung 
die Di- oder h6heren Polycarbonsauren 0,25 bis 5 Gew . -% 
25 des gesaraten Saureeinsatzes austnachen . Fur das erfindungs- 
gemafie Verfahren geeignete Polycarbonsauren umfassen 
aliphatische Carbons&uren t cycloaliphatische Carbonsauren 
und aromatische CarbonsSuren . 

30 Verwendbare aliphatische Carbonsauren umfassen Di-^Tri- 
oder Tetracarbonsauren mit 2 bis 10 Kohlenstof f atomen „ 
Ebenao konnen in vor teilhaf ter Weise hfihere Polycarbon- 
sauren, wie etwa Polyacrylsaure , eingesetzt werden, 
Typische Beispiele aliphatiseher Carbonsauren aind 

36 Oxalsaure,MaleinsSure f Fumarsaure , MalonsSure 9 Bernstein- 
saure , GlutarsSure p Apidinsaure, PiroelinsSure , Suberin- 
saure, AzelainsSure , SebacinsSure t Zitronens&ure ,Butan- 
tetracarbonsSure und dgl • . 
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Aliphatische DicarbonsSuren rait 6 bis 9 Kohlens tof fatomen 
sind fUr das erf indungsgemSBe Verfahren besonders geeignet . 

Geeignete cycloaiiphatische Carbons&uren enthalten etwa 
5 bis 20 Kohlens tof fatome und umfassen Di~, Tri~ Oder 
hohere Polycarbons&uren von Cyclopropan f Cyelobutan, 
Cyclopentan und Cyclohexan , welche einen Oder mehrere 
Alkylsubstituenten am Ring aufweisen konnen. Die Alkyl- 
substituenten kdnnen 1 bis 8 Kohlenstof fatome besitzen , 
enthalten jedoch im allgemeinen 1 bis 4 Kohlenstof fatome «. 
Bevorzugte cycloaliphatische Carbonsauren fur das . erf indungs- 
gemSBe Verfahren enthalten 7 bis 12 Kohlenstof fatome . 
Cyelohexandiearbonsaure und C^^-alkylsubstituierte Cyclo- 
hexandicarbonsSuren sind besonders geeignet- 
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Fiir das erf indungsgemSBe Verfahren geeignete aromatische 
CarbonsSuren enthalten 8 bis 20 Kohlenstof fatome und weisen 
zwei oder drei Carboxylgruppen am Ring auf . Der Ring kann 
ebenso mit einer oder mehreren C^^-Alkylgruppen substi tuiert 
sein- Aromatische Di- und TricarbonsSuren mit 8 bis 12 
Kohlenstof fatomen sind besonders geeignet , beispielsweise 
Phthalsaure und TriraellitsSure. 



25 



Wenn das Anhydrid irgendeiner der oben genannten Polyear- 
bonsauren verfugbar ist , so sei darauf hingewiesen , daft 
dieses beim erf indungsgemSfien Verfahren an Stelle der Saure 
eingesetzt werden kann, wobei vergleichbar verbesserte Er- 
30 gebnisse erhalten werden. 

Die Einarbeitung von etwa 1 ,25 bis zu etwa 12 Gew--% einer 
polymeren Fettsaure oder -^^-aliphatischen Dicarbonsaure 
zu den oben def inierten aliphatischen Monocarbonsauren wird 
35 vom er f i nd ungsgemSLBen Verfahren ebenso umfafib. Die polymere 
Fettsaure oder Dicarbonsfiure kann vor der Umsetzung mit der 
aliphatischen MonocarbonsSure , d •h • vor Bildung der wasser- 
loslichen Alkalimetallseif e oder nach Bildung der wasser- 
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1 os lichen Alkalimetallseif e, vereinigt werden, wobei eine 
Alkalimetalleeife einer polymeren Fettsaure oder aliphatischen 
DiearbonsSure zugesetzt werden kann • 

Mischungen von aliphatischen Dlearbonsauren konnen mit 
Vorteil beim erf indungsgemSfien Verfahren eingesetzt wer- 
den , wobei bei einer Aus f tthr ungsf or m der Erf indung Neben- 
produkt-SSuren, die aus der Ozonisierung von OleinsSure 
erhalten werden und typischerweise 10 bis 20 % C^^^- 
aliphatische Dicarbons&uren enthalten, eingesetzt werden . 

Besonders vorteilhafte Ergebnisse werden beim erf indungs- 
gemgften Verfahren erhalten , wenn die aliphatischen Di~ 
carbonsauren und /oder polyraere Fettsaure in einer Menge 
von 1 ,5 bis 7 , 5 %, bezogen auf den gesamten SMureeinsatz, 
.verwendet werden . 

Fur das erf indungsgemSfte Verfahren geeignete polymere 
Fettsauren , werden aus der Polymerisation ungesattigter 
C 12 _ 2 g«Monacarbonsauren, wie etwa beispielsweise Qlein- 
saure f LinolsMure, RizinolsSure , LxnolenaSure, Elaeostear in- 
saure und Mischungen hiervon , nach irgendeinem der einge- 
f uhrten und bekannten Verfahren erhalten . Beispielsweise 
konnen die polymeren Fettsauren unter Verwendung be- 
handelter oder unbehandelter Tonkatalysatoren oder 
SSurekatalysatoren t wie etwa HF, BF^ f AlCl^ , SnCl^ oder 
therrai sche Polymerisation nach dem in der US-PS 2 H&2 76 1 
beschrieb enen Verfahren , erhalten werden * Nach solchen 
Verfahren erhaltene Sauren werden allgemein als polymere 
FettsSuren oder Polymersauren , insbesondere als DiraersSure , 
TrimersSure und dgl . , in Abhangigkeit des Polymerisations- 
grades f bezeichnet . Zur Anwendung beim erf indungsgemSBen 
Verfahren enthalt die polymere Fetts&ure typischerweise 
50 .% oder mehr DimersMure. 

Polymere Fettsauren , die 65 % oder mehr C^g-DimersSure 
enthal ten und durch Polymerisation von Oleinsaure , Linol- 
sMure Oder Mischungen hiervon f beispielsweise TaH<51- 
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Fettsfiuren, erhalten werden, sirtd besonders vorteilhaf t . 
Solche Produkte sind ira Handel erhSliiioh and werden unter 
dem Warennanten "EMPOL 11 verkauf t . Falls erwunscht , kSnnen 
die polynieren Fetts&uren vor der Verwendung hydriert werden . 

Aliphatische DicarbonsSuren t die beim erf indungsgemaften 
Verfahren eingesetzt werden konnen, enthalten 11 bis etwa 
24 Kohlenstoffatorae. Typische Beispiele alipha tischer 
Dicarbons^uren umfassen Undecandicarbonsaure , Dodecan- 
dicarbonsSure f Tridecandicarbons£ure (Brassy Isaure) f 
TetradecandicarbonsSure f Hexadecandicarbonsfiure ( Thapsin- 
s£ure ) ,Octadecandicarbons£ure , Eicosandicarbonsaure , 
HeneicosandicarbonsSure , Docosandicarbonsaure und dgl . . 
Aliphatische Dicarbons&uren rait 1 bis 18 Kohlenstof f- 
at omen sind fur das erf indungsgemSfie Verfahren besonders 
geeignet . Ebenso kttnnen Mischungen aliphatischer Dicarbori- 
sauren innerhalb dea oben genannten Bereiches bezUgXieh 
der Kohlenstof f anzahl f eingesetzt werden. 

Zusatzlich zu den oben genannten polymeren Fet>ts2uren 
und aliphatischen Dicarbonsfiuren f konnen ebenso Anhydride 
dieser Sauren eingesetzt werden, welche vergleichbare 
verbesserte Ergebnisse ergeben- 

Bei einer anderen Ausf uhrungsform der Erf indung werden 
Nebenprodukt-SSur en , die aus der Heratellung von Pelargon- 
und Azelainsaure durch Ozonisierung von OleinsSure erhalten 
werden , eingesetzt . Solch ein Ozonislerungs verfahren 1st 
in der US-PS 2 813 113 beschrieben. Wie bei diesern Ver- 
fahren besohrieben t setzt sich das aus der Ozonisierung/ 
Oxidation erhaltene Rohprodukt hauptsMchlich aus Pelargon- 
sMure und Azelainsaure zusaramen, Jedoch liegen ebenso andere 
gesattigte Monocarbonsauren und DicarbonsSuren aufgrund von 
Verunreinigungen der eingesetzten OleinsSure vor- Nach Ab- 
trennung der Pelargon- und AzelainsSure durch Destination 
wird die Azelainsaure mit heiSem Wasser extrahiert . Die Ql- 
schicht , die eine Mischung aus wasserunldsl ichen Cg^g- 
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MonocarbonsSuren (80 bis 9u %) und ^^-Dioarbons&uren 
(10 bis 20 %) enthalt , die sog. Nebenprodukt- Oder Abfall- 
sSuren , werden in vorteilhaf ter Weise beini erf indungsge- 
mSSen Verfahren eingesetzt • In Abh&ngigkeit der Wirksam- 

o 

keit der Extraktion , kann die Nebenprodukt~SSure ebenso 
. bis zu einigen Prozenten AzelainsSure enthalten • Die 
Nebenprodukt-Saure kann als solche verwendet oder vor der 
Verwendung destilliert und/oder hydriert werden. Wird eine 
aus dem Ozonisierungs verfahren von Oleinsaure erhaltene 
Nebenprodukt-SMure beim erf indungsgema&en Verfahren ein- 
gesetzt , so werden etwa 3 bis 25 %, vorzugsweise 5 bis 
20 %, eingesetzt , ura verbesserte Filtrierbarkeit und die 
ahderen damit verbundenen Vorteile zu erhalten. 

15 

Bei Anwendung der oben genannten polymeren FettsSuren f 
PolycarbonsSuren , aliphatischen DicarbonsSuren oder Neben- 
produkt-Sauren , wird das erfindungsgeraafie Verfahren gemaS 
herkomrolichen Method en zur Herstellung von Metallseif en 
20 durch das Doppelurosetzungs-( AusfSllung- > verfahren durch- 
gefiihrt. Solche Verfahren sind ausfuhrlich im Stand der 
Teohnik beschrieben ; lediglich zur Veranschaulichung kann 
auf Kapitel 5 von S.B- Elliot, THE ALKALINE-EARTH AND 
HEAVY METAL SOAPS, Reinhold Publishing Corporation (1946)1 
25 worin das Ausfal lungs verfahren und verschiedene darin an- 

gewandte Stufen im einzelnen beschrieben sind* In Shnlicher 
Weise geben M.L: Kastens et al in INDUSTRIAL AND ENGINEERING 
CHEMISTRY, Band *H , Nr. 10, Seiten 2084 und 2085, eine 
detailierte Beschreibung der Herstellung einer Metallseife 
3Q r durch das Ausf allungsverf ahren * 1 

Im allgeroeinen umfafit das Verfahren zuerst die Bildung : 
des wasseriaslichen Salzes der aliphatischen Monocarbon- • 
saure, zu der die festgelegte Menge der Polycarbonsaure , ! 
36 polyraeren FettsSure, aliphatischen DicarbonsSure oder Neben- 
produkt-SSure gegeben wurde. Dies wird gewShhlicherweise 
durch Auf losen oder Dispergieren der SSuren in einer aus- 
reichenden Menge Wasser unter Erwarinen bei etwa **0 bis 95 q q 
* verwiesen werden 
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vorzugsweise 50 bis 85°C |Unter RUhren , bewerkstelligt . 
Eine wSssrige Losung von Natriumhydroxid , Kaliumhydroxid , 
kalzinierter Soda Oder dgl« wird dann unter Aufrechter- 
haltung der Temperatur langsam zugegeben* Gewdhnlicher- 
weise wird ein geringer Oberschufi des Alkali, im allge- 
meinen 2 bis 5 Mol-%, bezogen auf die S&urezahl der kom- 
binierten sauren, zugegeben. Falls erwUnsoht , kann die 
wasserlttsliche Seif e durch Zugabe der SSure zu der Base 
erhalten werden. 



Wenn die Bildung der loslichen Alkalimetallseif e voll- 
stSndig 1st , wird eine wSssrige LSsung eines Erdalkali- 
Oder Schwermetallsalzes zugegeben , urn die Metal laeife auszu- 
fallen. Die Erdalkali- und Schwermetallseif en sind in 
15 Wasser unlSslich und fallen als f eine Teilchen aus, wobei 
die L5sung ein milchiges Aussehen erhalt . So Vie die Aus- 
fallung fortschreitet , konnen die Teilchen sich zusammen- 
ballen , in Abhfingigkeit der angewandten Bedingungen , d *h • 
Zugabegeschwindigkeit , Geschwindigkeit und Lange des 
ROhrens sowie Temperatur . Ein Oberschufl, im allgemeinen 
von etwa 5 bis etwa 15 Mol-% des Erdalkali- Oder Schwer- 
metallsalzes wird allgeinein angewandt , urn eine vollstandige 
Bildung der unloslichen Seifen sicherzus tellen - Es k5nnen 
Erdalkali- und Schwermetallsalze , die in Wasser loslicft 
sind und wasserunlSsliche Seifen der Fettsauren bilden , 
eingesetzt werden • Diese Salze sind im allgemeinen solche 
von Magnesium, Calcium, Strontium, Barium, Aluminium, 
Eiaen, Kobalt „ Nickel, Kupfer , Zink , Cadmium oder Blei . 
Im allgemeinen werden Chloride oder Sulfate dieser Metalle 
verwendet . Das erf indungsgemafte Verfahren 1st besonders 
geeignet fUr die Herstellung von Magnesium- , Calcium- , 
Zink- und Alurainiuraseif en, da Seifen dieser Metalle bis- 
her bei der Filtration Probleme ergaben . Die Erdalkali- 
und Schwermetallseif en konnen ebenso durch Zugabe der 
Alkalime tall seif enlosung zu einer Losung des Erdalkali- 
oder Schwermetallsalzes ausgef&llt werden* 
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Nachdem die Ausfftllung bzw. der Niederschlag ausreichend 
digeriert wurde, wird die Metallseife gewonnen und einige 
Male gewaschen, urn restliehe, wasserlSsliche Alkalimetall- 
salze zu entfernen- Die Metallseife wird dann getrocknet , 
typisoherweise bis zu einera Wassergehalt von weniger als 
etwa 2,5 Gew*~%* Jedoch kfinnen hShere Feuchtigkeitsgehalte 
toleriert werden, in AbhMngigkeit der Endanwendung der 
Metallseife^ Die Trocknung kann bei Raumtemper atur verge- 
nommen werden Oder, wie es eher ublich ist , wird die 
Metallseife bei einer erhohten Temperatur erhitzt ^ Tem- 
peraturen bis. zu etwa 150°C kannen angewandt werden f wenn 
Produkte rait sehr geringem Feuchtigkeitsgehalt erwUnscht 
sind. 

Zwar wurde das obige Verfahren als diskontinuierliche 
Arbeitsweise beschrieben , es ist jedoch ebenso mSglich , 
das erf indungsgeroS&e Verfahren durch geeignete Abanderung 
der BetriebsfQhrungen und Verf ahrens vorr ichtungen im 
kontinuier lichen Betrieb durchzuf (ihren . 

Die folgenden Beispiele erlSutern das erfindungsgemlBe 
Verfahren . Soweit nichts anderes angegeben , beziehen sich 
alle Teile und Prozentsatze in den Beispielen auf das 
Gewicht • 

Beispiel 1 



Eine Calciuraseif e einer handelsublichen StearinsMure wurde 
30 gemSB dem erf indungsgemSflen Verfahren hergestellt . Fur die 
Urasetzung wurde 66 ,67 g EMBRSOL® 132 USP Lily-StearinsaUre , 
en thaltend 1,5 Gew „-% Dodecandiearbonsaure in ein Reaktians- 
gefafl rait 1500. g Wasser eingebracht - Die Mischung wurde auf 
70°C erwSrmt und mit einera dreiblSttrigen SchaufelrUhrer bei 
36 hqq bis 450 U/min. gertlhrt. Die Temperatur und das Ruhren 

warden wahrend der ganzen Umsetzung auf rechterhalten . Ein 
molarer Uberschufi von 3 % Natriumhydroxid ( 10 ,82 g) gelost 
in 50 g destiiliertem Wasser, wurden dann zugegeben und 



17/31 



25-01-2008. 



Printed: 28-01 -2008 ODOCP : : * : • * *~ EP 04 743 515 

3403621 Jty t : - : :: - - J " : 

nachdem die Losung klar wurde, eine Losung von Calcium- 
chlorid (15,67 g CaCl 2 in 150 g destillier tern Wasser; 
molarer Oberschufi von 10 % an CaClg) zugegeben . 
Die Zugabe erfolgte durch Eingiefien der Calciurachlor id- 
lOsung an der Seite des ReaktionsgefSBes iiber einen Zeit- 
raum von 30 Sekunden- Naeh vollstSndiger Zugabe wurde die 
Mis chung genau 1 Minute gertihrt* Am Ende der Mischzeit 
wurde der Ruhrer abgestellt und die Mischung sofort durch 
einen mit Doppelf ilterpapier ( Fisher Coarse ) belegten 
Piltertrichter unter einem Vakuum von 0 , 88 bar (26 inches Hg) 
f iltriert * Innerhalb 110 Sekunden war die Calciumseif e 
vollstSndig f iltriert. Die Filtrationszeit wurde gemessen 
vom Zeitpunkt der ersten Beruhrung mit dera Filterpapier ■. 
bis die ersten Risse im Filterkuchen aiif traten oder der 
Kuchen begann sich von den WSnden des Filtertr ichters . 
abzuziehen , Mhnliche Filtrationsgeschwindigkei ten werden 
erhalten, wenn BrassylsSure oder ThapsinsSure anstelle 
der DodecandicarbonsSure bei der obigen Umsetzung einge- 
setzt wurden - 



lO 



15 



20 



Beispiel 2 



Zu Vergleichszweeken wurde der obige Versuch wiederholt , 
26 mit der Ausnahrae , daft die Dodecandicarbonsaure weggelassen 
wurde/ Fur dieses Vergleichsbeispiel wurden 66 , 67 . g 
handelsttbliche StearinsSure mit 1 500 g dest illiertem 
Wasser verroischt* Die Temperatur f Ruhrung und die Ruhr- 
zeiten waren die gleichen wie in Beispiel 1 und die 
30 Natriumhydroxid- und Calciumchloridlosung wurden unter 
Verwendung der gleichen Menge an dest illiertem Wasser 
hergestellt und so berechnet , dafi ein molarer OberschuB 
von Natriurahydroxid von 3 % und ein molarer OberschuB 
von Calciumchlorid von 10 % vorlag. Mehr als 1 000 Sekunden 
waren er f orderlich , urn die Filtration der bei diesem Ver- 
such erhaltenen Calciumseife zu vervollstandigen . 



36 
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Beispiel 3 



5 GemSB dem in Beispiel 1 beschriebenen Vorgehen wurde eine 
- Caloiumseife von StearinsSure hergestellt , unter Verwendung 
einer handelstibl^ehen StearinsSure , zu welcher 5 Gew.-% 
einer handelsublichen polymer en PettsMure zugegeben wurderi* 
Die handelsubfliiehe polymers FettsSure (EMPOL® 1016) ent- 
IQ hielt 87 % zweibasische C^-Saure. Hit der durch diese 

Ifffisetzung hergestellten Caloiumseife wurde eine Filtrations- 
zeit von T65 Sekunden erhalten * Vergleichbare Filtrations- 
zeiten werden bei Austausch durch EMPOLr^ 1022 Piraersaure 
(75 % zweibasische C^g-SSure) beiui obigen Versueh erhalten • 

Beispiel 4 
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Unter Anwendung des in Beispiel 1 beschriebenen Vorgehens 
wurde eine Caloiumseife von Stearinsaure hergestellt , 
wo'bei eine handelsUbliche StearinsSure eingesetzt wurde , 
zu der 15 % eines gemischten S3ureprodukt s , das als Neben- 
produkt bei der Herstellung von Pelargonsaure - und Azelain- 
saure durch Ozontsierung von Oleinsaure erhalten wurde . 
Die Nebenprodukt-SSure enthielt ungefahr 7 % Pelargon- - 
sSure, 2 % Azealins&ure und 12 % C^, C 12 und C^^ di- 
basische S^uren, wobei der Rest der Zusammensetzung aus 

c 6 * C 7 * c 8 * c io» c i2 * ^33' C iH* C 15 * ^i6* C 17 und c i8^ Mono " 
carbonsSuren bestand - 

Bei der unter Verwendung der oben beschriebenen Neben- 
produkt-SSuren erhaltenen Calciumseif e wurde eine 
Filtrationszeit von 40 Sekunden benOtigt , Bei Wiederholung 
des Versuchs unter x Anwendung einer Mischgeschwindigkeit 
von 950 bis 1000 U/min. , wurde eine Filtrationszeit von 
50 Sekunden erhalten . 
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1 Beispiele 5 bis 8 



Um die M8gliehkeit zu demonstrieren , das VerhSltnis der 
g StearinaSure and Nebenprodukt-SSuren zu variieren , wurde 

eine Reihe von Versuchen geraafl dem Vorgehen des Beispiels 1 
ausgefUhrt , mit Ausnahme daB die Mischzeit nach Zugabe der 
CalciumchloridltJsung 2 Minuten betrug. Die eingesetzten 
SSuremischungen und dabei erhaltenen Ergebnisse fur die 
10 verschiedenen Umsetzungen waren wie f olgt : 



Beispiel SSuremischung Filtrations- 

zeit (sek.) 



15 



20 



26 



5 97 % Stearinsaure/3 % Mebenprodukt-Saure 180 

6 95 % « /5 % t! 145 

7 90 % " /10 % » 145 

8 75 % " /25 % Tt HQ 



Beispiel 9 



Um die Vielseitigkeit des er f indungsgem&Sen Verfahrens und 
die Moglichkeit der Hersteilung von Calciumseif en anderer 
al iphat ischer Monocarbonsauren , insbesondere geraischter 
30 Fetts&uren tierischen Ursprungs , zu zeigen , wurde folgender 
Versuch ausgef tihrt • 

Es wurde eine gernischte Fetts&ure verwendet , die sich aus 
3 % MyristinsSure* 0,5 % PentadecansSure t 27,5 % Palmitin- 
' sSure , 2 % MargarinsSure , 2 % Oleinsaure und 65 % Stearin- 
35 sSure zuaannnensetzte * 15 Gew. -% der Hebenprodukt-Saure aus 
Beispiel 4 warden mit der gemischten Fettsaure vermischt 
und analog dem Vorgehen in Beispiel 1 die Calciumseif e her- 
gestellt . Die Reaktionsmischung wurde nach Zugabe der 
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, l Calciumchloridlttsung 2 Minuten geruhrt . Die re3ultierende 
Calciumseife erforderte eine Filtrationszeit von 40 Se- 
kunden. Sine Analyse des Filterkuchens zeigte, daft der 
Kuchen 26,4 % Featstoffe enthielt. Nach Wasohen dea Kuchens 
5 mit 1500 g Wasaer betrug der Chloridgehalt dea Kuchens 

13 ppm. Sine in gleicher Weise a us der gleichen gemischten 
Fettsaure, jedoch ohne Zugabe der Nebenprodukt-Saure her- 
gestellte Calciumseife erforderte eine Filtrationszeit 
von 130. Sekunden , wobei der resultier ende Filterkuchen nur 
10 20 % Feststoffe enthielt. Nach Waschen mit 1500 g Wasser 
enthielt der Kuchen 240 ppm Chlorid. Da die unter Ver- 
wendung der Nebenprodukt-Sauren erhaltenen Filterkuchen 
weniger Wasser zurUckhielten als die in Abwesenheit von 
Nebenprodukt-Sauren hergestellten Filterkuchen, kdnnte 
15 eine entsprechende Abnahme des Gehaltes an wasserloslichen 
Salzen in dera aus den gemischten Fettsauren unter Zugabe 
von Nebenprodukt-Saure hergestellten Produkt erwartet wer- 
den . 

Cberraschenderweise hat sich jedoch gezeigt , daB der 
20 Chloridgehalt der nach dem erf indungsgemaBen Verfahren 
hergestellten Calciumseif e wesentlich geringer war, als 
es vorherzusehen war, lediglich baaierend auf einer Her-' 
absetzung des Wassergehaltes . Es scheint daher , dafl die 
pel diesen Umsetzungen verwendeten oder gebildeten wasser- 
36 16s lichen Salze eine herabgesetzte Afflnltat zu den nach 
dem erf indungsgemSfien Verfahren hergestellten wasserun- 
lBslichen Metallseifen besitzen, radglicherweise aufgrund 
einer Snderung in der Kristallatruktur der wasserunlds lichen 
Seife. 

30 

Beispiel 10 



flbnliche Ergebnisse wurden bei Wiederholung des Beispiels 9 
u'nter Verwendung einer hlerzu verschiedenen gemischten 
FettsMure erhalten . Die ftir diesen Versuch verwendete ge- 
mischte FettsSure enthielt 3,5 % MyristinsMure , 0,5 % 
Pentadecanslure, 49 , 5 % Palmitinsaure , 1,5 % MargarinsSure 
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1 und 45 % StearinsSure. Die aus der gemischten Fettsaure 

mit 15 % zugesetzter Nebenprodukt-SSure erhaltene Calcium- • 
self e erforderte eine Filtrationszeit von HO Sekunden und 
eine Analyse des result ierenden Filterkuchens ergab einen 
6 Feststof fgehalt von 25,2 % in f euchtera Kuchen* Nach Waschen 
des Kuchens mit 1500 g Wasser, betrug der Chloridgehalt 
des Kuchens 31 ppm* Die aus der gemischten Fetts&ure ohne 
Verwendung der Nebenprodukt-SSure erhaltene Calciumseif e 
erforderte eine Filtrationszeit von 150 Sekunden und ergab 
10 einen Feststof fgehalt von 18 f 9 % ini Filterkuchen . Nach 

Waschen mit 1500 g Wasser besaS der Kuchen einen Chloride 
gehalt von 102 ppm* 



15 



Beispiel 1 1 



Um weiterhin die Vielseitigkeit des erf indungsgemafien 
Verfahrena und die M6glichkeit zur Herstellung von Seifen 
anderer Metalle zu zeigen, wurde die Zinkseif e von 

20 EMERSOlf^ 132 USP Lily-St earinsSure hergestellt . FUr die 
Urasetzung warden 66,67 g der StearinsSure , enthaltend 
15 % Nebenprodukt-Saure , zu 1500 g destilliertem Wasser 
gegeben und unter RQhren mit einem dreiblS ttrigen Schaufel- 
riihrer bei 400 bis 450 U/min. bei 70°C erhitzt . Danach 

25 wurde ein molarer iiberschufl von 3 % Natriumhydroxid , . gelSst 
in 50 g destilliertem Wasser, zugegeben, wobei die Tem- 
peratur und das RUhren auf rechterhalten wurden . Nachdem 
die Mischung klar wurde, wurde eine L6sung. von Zinkchlorid 
(18,50 g ZnCl 2 in 150 g destilliertem Wasser ; 10 % molarer 

30 uberschuS ZnClg) an der Seite des ReaktionsbehMlters wahrend 
einer Zeit von 30 Sekunden eingegosaen, Danach. wurde die 
Mischung genau 1 Minute bei 70°C geruhrt und filtriert. 
Inner halb 25 Sekunden war die Zinkseife vollstSndig 
filtriert . Eine in gleicher Weise hergestellte Zinkseif e t 

35 jedoch ohne Zusatz von Nebenprodukt-SSure , erforderte fur 
das Filtrieren 45 Sekunden. 
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Beispiel 12 



Bine Magnesiumseif e einer handelsub lichen StearinsSure 
5 wurde in herkommlicher Weise hergestellt . Zu der Stearin- 
sSure warden 15 % Nebenprodukt-S&ure gegeben und 66 , 67 g 
der resultierenden Mischung rnit 1500 g destilliertem 
WaSser unter Erwarmen (70°C) und Ruhren ( 400 bis 450 U/min„) 
vermischt. Die wasser 16s liche Natriumseif e wurde durch Zu- 

10 gabe einer durcH Auf ISsen von 10,68 g Natriumhydroxid in 
50 g destilliertem Wasser (3 % molarer Oberschuft NaOH) 
erhaltenen LSsung hergestellt. Urn die unldsliche Magnesium- 
seif e auszuf alien , wurde eine Losung aus 28 ,57 g MgCl 2 *6H 2 0 
, in 150 g destilliertem Wasser (10 % molarer ttberschuB MgCl 2 ) 

15 zugeaetzt und die Mischung vor dem Filtrieren 1 Minute 

geruhrt • Die Fi Itrationszeit der so erhaltenen Magnesium- 
seife betrug 40 Sekunden . Eine in gleicher Weise hergestellte 
Magnesiums ei f e jedoch ohne Zugabe der Nebenprodukt-Saure f 
erforderte eine Fi Itrationszeit von 500 Sekunden . 

20 

Beispiel 13 

Nach dem erf indungsgemaften AusfSllungsverf ahren wurde 
die Calclumseife einer handelsQblichen Stearinsaure her- 
25 gestellt . Fur die Urasetzung warden 66,67 g EMERS0L® 132 
USP Lily-StearinsSure , enthaltend 0,1 % Azelainsaure, 
in einen Behalter t der 1500 g destilliertes Wasser ent- 
• hi elt , eingegeben. Die Mischung wurde unter Ruhren mit 
einem dreiblattrigen Schauf elruhrer bei 400 bis 450 U/min. 
auf 70°C erhitzt „ Die Temperatur und das Ruhren wurden 
wahrend der gesamten Urns etzu rig auf rechterhalten - 3 % 
molarer uberschuft Natriumhydroxid (10,36 g ) wurden dann 
in 50 g destilliertem Wasser gelQst und der Mischung 
zugegeben . Nachdem die Ldsung klar wurde , wurde eine 
Losung von Calciumchlorid (15,14 g CaCl^ in. 150 g desti- 
lliertem Wasser ; 10 % molarer uberschufi CaClg ) zugegeben* 
Die Zugabe erf olgte durch Eingiefien an der Seite des Be- 
halters iiber einen Zeitraura von 30 Sekunden* flach voll- 
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stSndiger Zugabe wurde die Mischung genau 1 Minute geruhrt, 
wShrend die Temperatur der Losung bei 70°C gehalten wurde . 
Nach vollstandiger Misohzeit wurde der Htthrer abgestellt 
und die Reakt ionsniisehung sofort durch einen mit Doppel- 
filterpapier (Fisher Coarse) belegten, 15 cm Filter trichter 
unter einen Vakuum von 0,88 bar (26 inches Hg) f iltrxert . 
Die Calciumseif e wurde innerhalb 160 Sekunden vollstSndig 
filtriert . Die Filtr at ionszeit wurde gemessen ab* der Zeit 
der ersten BerQhrung mit dem Filterpapier bis die ersten 
Risse im Filterkuchen auf traten oder bis der Kuchen begann , 
sich von den Wanden des Filtertrichters abzuziehen . 



10 



15 



20 



26 



Zu Vergleichszwecken wurde der Versuch wiederholt , wobei 
jedoch keine Azelainsaure verwendet wurde. Fur diese Um~ 
setzung wurden 66 , 67 g des handelstiblichen Stearinsaure- 
produkts in 1500 g destilliertem Wasser gelbst . Temperatur 
und Ruhren waren wie beim vorangehenden Versuch . Die 
Natriumhydroxid- und Calciurachlor id losung wurden ebenfalls 
unter Verwendurig der gleichen Mengen an destilliertem Was- 
ser hergestellt und so berechnet , daS 3 % molarer UberschuB 
Natriumhydroxid bzw „ 10 % molarer uberschuft Calciumchlorid 
vorlagen . Zur Filtration der Calciumseif e waren 1000 Se- 
kunden erf order lich . Aus diesem Vergleich 1st ersiehtlich , 
da& durch Zugabe von nur 0,1 % AzelainsSure zu der Fett- 
saure die Filtrationsgeschwindigkeit Uber das 5-fache er~ 
hoht wurde . 

Beispiel 14 

30 

Beispiel 13 wurde wiederholt , mit der Ausnahrae , daS die 
Menge an Azelains^ure erhoht und die Misohzeit variiert 
wurde . Ftti> diese Umsetzung enthielt die Stearinsaure 2 % 
Azelains&ure und die Mischung wurde nach Zugabe der 
35 Calc iurach lor id 15sung 2 Minuten gerlihrt • Es wurde eine 

Flit rat ionszeit von 25 Sekunden erhalten . Bei Wiederholung 
des Versuchs unter Weglassen der AzelainsMure wurde eine 
Fi It rat ionszeit von 275 Sekunden erhalten. Die aus beiden 
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Versuchen erhaltenen Calciumseif en warden ihsgesamt 
3-50 Sekunden f iltriert und die resultierenden Filterkuchen 
hinsichtlich ihrer Feststof f ~ und Chlor idgehalt.e unter- 
sucht . Die nach dem erf indungsgemaaen Verfahren herge- 
stellte Calciumseife enthielt 32,9 % Feststoffe und 2,83 % 
Chlorid , wohingegen die in Abwesenheit der Azelalnsaure 
hergestellte Calciumseif e 18,7 % Feststoffe und 6,85 % 
Chlorid enthielt . Da die aus Stearins&ure mit zugesetzter 
Azelainsaure erhaltenen Filterkuchen weniger Wasser zu~ 
rtiekhielten als die in Abwesenheit von AzelalnsSure herge- 
stellten Filterkuchen , kiinnte eine entsprechende Abnahme 
des Gehaltes an wasser 16a lichen Salzen in den aus der 
Stearins&ure mit zugesetzter Azelains&ure herges tell ten 
Kuchen erwartet werden* Uberraschenderweise hat sich 
jedoch gezeigt , daB die Chloridgehalte der nach dem er- 
f indungsgemaften Verfahren hergestellten Filterkuchen , 
d,h. mit zugesetzter DicarbonsMure , wesentlich geringer 
waren , als es zu erwarten war , lediglich aufgrund einer 
2Q Herabsetzung des Wassergehaltes . Es scheint daher , daB 
die bei' diesen Umsetzungen verwendeten oder gebildeten 
wasserlosliehen Salze eine verringerte Af f initfit ftir die 
nach dem erf indungsgem£Ben Verfahren hergestellten wasser- 
unlSslichen Metallseif en besitzen , mSglicherweise aufgrund 
25 einer Snderung in der Kr is tails truktur der wasserunlSslichen 
Self en* 

Beispiel 15 



30 



38 



Gemafi dem Vorgehen des Beispiels 13 wurde eine Calcium- 
seif e aus handelsttblicher Stearinsaure herges tellt • Die 
Umsetzung war mit der aus Beispiel 13 identisch , ausge- 
nommen daB 2 % AdipinsMure der Stearinsaure zugesetzt 
wurden und die Mischzeit nach Zugabe der Calciumchlorid- 
losung auf 2 Minuten erhoht wurde „ Es wurde eine Filtrations- 
zeit von 30 Sekunden erhalten • Der resultierende feuchte 
Filterkuchen f wie nach einer Filirafcionszeit von 350 Se- 
kunden erhalten , enthielt 30,9 % Feststoffe und besaB 
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1 einen Chloridgehalt von 3,40 %. Dies stellt eine wesent- 
liche Verbesserung gegeniiber den in Abwesenheit von Di«~ 
carbonsSuren erhaltenen Ergebnissen p d «h . eine Filtrations- 
zeit von 275 Sekunden und 18,7 % Feststoffe sowie 6,85 % 
Chlorid im Filterkuchen nach 350 Sekunden , dar. 

Beispiele 16 bis 21 

10 Eine Reihe von Versuchen wurde gemSfi dem Vorgehen des 

Beispiels 13 ausgeftihrt , rait der Ausnahme , dafi die han- 
delsubliche Stearinsaure 1,5% der DicarbonsSure enthielt . 
Die ftlr die verschiedenen Urasetzungen erhaltenen Ergebnisse 
waren wie folgt: 

15 

Beispiel Dicarbonsaure Filtratiohszei t (Sekunden) 



20 



25 



16 Maleinsfiure 35 

17 Isophthals^ure 40 

18 CyclohexandicarbonsSure . 50 

19 MalonsSLure 27 

20 Adipinsaure 28 

21 AzelainsSure 35 

SSratliche der bei den obigen Versuchen erhaltenen Filtrations- 
zeiten sind bedeutend kUrzer aid die Fi Itrationszeit 
(1000 Sekunden) die erhalten wurde, wenn die handelsiibliche 
Stearinsaure keine DicarbonsSure enthielt ♦ 

Beispiel 22 



35 Uro die Moglichkeit zu demonstrieren , verbesserte Ergebnisse 
unter Verwendung von Polycarbonsauren zu erhalten t wurde 
Beispiel 13 wiederholt , mit der Ausnahme , dafl 5 % Zitronen- 
aSure der handelstiblichen Stearinsaure zugesetzt warden . 
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1 Es wurde eine Filtrationszeit von 30 Selcunden erhalten. 
Beiapiele 23 bis 31 

5 

Geuaft dem allgemeinen Vorgehen des Beispiels 13 wurde 
eine Reihe von Verauchen auageftihrt zur Heratellung der 
Calciumseifen verschiedener Fettsauren und Fettsaure- 
mischungen und Verwendung verachiedener DicarbonsSuren 

10 und Folycarbonsauren. FUr jede Umaetzung wurden 66,67 g 
der Fettaaure/Di- Oder PolycarbonsSure-Mischung einge- 
setzt. Die Miachzeit nach Zugabe der CalciumchioridlOsung 
betrug' fUr alle Umsebzungen 1 Minute- Einzelheiten der 
verschiedenen Verauohe , einschliefilich der verwendeten 

15 Fettaaure und Di- oder Polycarbonsaure , und die erhaltenen 

. Ergebniase sind in Tabelle 1 gezeigt . 

• Die fUr saratliche Verauohe in der Tabelle gezeigten 
Filtrationageachwindigkeiten waren deutlich verbeasert, 

20 verglichen mit identischen Verauchen, die in Abwesenheit 

der Di- oder Polycarbonsaure ausgefUhrt wurden. Bei3piels- 
welse betrug die durch Verwendung von EMERSOC"' 221-Olein- 
sSure, die keine AdipinsSure enthielt , erhaltene Filtrations- 
geachwindigkeit Uber 2000 Sekunden- In ahnlicher Weise 

25 betrug die Filtrationsgeschwindigkeit fUr die in Abwesen- 
heit von Phthalsaureanhydrid erhaltene Calciumseife von 
Talgfetbsauren 450 Sekunden. 



30 



Beispiel 32 



Um die Vielaeitigkeit des er f indungsgemaften Verfahrens 
und die Moglichkeit der Heratellung von Seifen anderer 
Metalle zu zeigen, wurde die Aluminiumaeif e von 
EMEBSOI^ 132 USP Lily-Stearinsaure hergestellt . FUr dieae 
35 Umaetzung wurden 66,67 g der Stearinaaure , enthaltend 10 % 
Azelainaaure, zu 1500 g destilliertem Wa3ser gegeben und 
bei 70°C unter RUhren mit einem dreibiattrigen Schaufel- 
rUhrer bei H0Q bia 150 U/min- erwarmt . Danach wurde ein 
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1 molarer Oberschuft von 3 % an Natriumhydroxid , gelost in 
50 g destilliertem Waaser, zugesetzt , wahrend die Tern- 
peratur und das Rtthren auf rechterhalten warden. Nachdera 
die Mischung klar wurde , wurde eine LtSsung von Aluminium- 
5 sulfat (51 ,36 g A1 2 (S0 4 ) 3 in 150 g destilliertem Wasser; 
10 % molarer OberschuB Al 2 (SO^) ^) an der Seite des Be- 
hSlters liber einen Zeitraura von . 30 Sekundeh eingegosseri • 
Die Mischung wurde genau 1 Minute unter Auf rechterhalten 
der Temperatur von 70°C gerOhrt und dann f iltriert . Die 
10 Aluminiumseife wurde innerhalb 35 Sekunden vollstandig 

f iltriert . Eine in gleicher Weise hergestellte Aluminium- 
self e t jedoch unter Weglassen der AzelainsSure , erf order te 
650 Sekunden fur die Filtration, 



15 



Beispiel 33 



Die Magnesiums e i f e einer handelsiiblichen hydrierten 
Stearinsaure wurde in herkdmmlicher Weise hergestellt . 

20 Zu dera Stear insMureprodukt , das sich aus einer Mischung 
aus C^^g-gesMttigten Sauren (4 % , 0,5 % C 15> 
29 % c j5* 1 T 5 % und 65 % C 1 g ) zusammenaetzte, wurden 

2 % AzelainsSure gegeben- Die Mischung (66 ,67 g) wurde 
dann in 1500 g destilliertem Wasser unter ErwSrmen bei 

25 70°C und RUhren (400 bis H50 U/min.) dispergiert . Die 

wasserlosliehe Natriumseife wurde durch Zugabe einer durch 
Auf 16sen von 10,61 g Natriumhydroxid in 50 g destilliertem 
Wasser (3% OberschuB NaOH) erhaltenen LSsung hergestellt, 
Um die uniesliche Metallseif e auszufSllen , wurde eine 

30 LGsung aus 28,9 g Magnesiumchlorid in 150 g destilliertem 
Wasser (10 % OberschuB MgCl 2 # 6H 2 0) zugegeben und die 
Mischung vor dem Filtrleren 1 Minute geruhrt. Die Fil*- 
trationszeit fur die nach dem obigen Vorgehen erhaltene 
Magnesiuroseife betrug 30 Sekunden • Wurde die Mag- 

36 . nesiuraseif e in gleicher Weise hergestellt , jedoch unter 
Weglassen der AzelainsSure, war eine Fil trationszeit von 
130 Sekunden erforderlich . 
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Beispiel 34 



Beispiel 33 wurde wiederholt unter Verwendung stdchio- 
5 metrischer Mengen der Natriumhydroxid- und Zinkchlorid- 
losung. Alle anderen Bedingungen war en die gleichen. 
Die Zinkseife der StearinsSure, enthaltend 2 % AzelainsSure , 
wurde in 30 Sekunden filtriert. Wurde die AzelainsSure 
aus der Umsetzung weggelassen, erforderte die resultierende 
10 Zinkseife Uber 2000 Sekunden fur die Filtration. 
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